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La pr£sente invention concerne la recuperation d'oxyde d' ethylene 
pur a partir de solutions obtenues en epurant, avec un solvant, les gaz 
provenant de l f oxydation catalytique de l 1 ethylene. 

On prepare habitueliement l'oxyde d 1 Ethylene en faisant passer 
5 un courant gazeux contenant de l 1 ethylene, de I'oxygene et des gaz inertes 
(en general de I'azote) sur un catalyseur a base d 1 argent, a une temperature 
elevee et a une pression egale ou superieure a la pression atmospherique ; 
on obtient ainsi un courant gazeux contenant de l'oxyde d f ethylene, de 
I 1 ethylene qui n'a pas reagi ainsi que de I'oxygene et des aous-produits 
10 de la reaction (oxydes de carbone et vapeur d'eau) provenant de l'oxydation 
totale de l 1 ethylene, en plus des gaz inertes contenus dans le gaz de depart 
et diverses impuretes . 

Selon Part, ce courant gazeux est purifie avec un solvant 
(en general de I'eau ou du methanol) et on obtient une solution diluee 
15 d T oxyde d' ethylene dont on recupere l'oxyde d r ethylene par desorption. 

L ! oxyde d 1 ethylene brut ainsi obtenu contient diverses 
impuretes, et en particulier ; 

- des substances non condensables , en particulier du gaz 
carbonique et de 1' azote, qui s' absorbent avec l'oxyde d 1 ethylene dans le 

20 solvant depuration ; 

- des traces de solvant epurateur, tel que des traces d'eau, 
de methanol, ou d'un autre solvant ; 

- les sous-produits provenant de 1 ! interaction de l'oxyde 

d 1 ethylene avec le solvant preseiectionne, par exeraple des glycols et des 
25 ethers glycoliques ; 

- de l f aldehyde acetique qui est principalement forme par 
isomerisation de l'oxyde d 1 ethylene. 

Comme on le sait, la production de divers derives de l'oxyde 
d'ethylene, par exeraple de glycols convenables pour des fibres, d'ethanol- 
30 amine, de detergents et d'autres derives, exige l'oxyde d'ethylene de grande 
purete, en particulier de l'oxyde d' ethylene exempt, ou pratiqueraent 
exempt, d 'aldehyde acetique, 

En effet, l'aldehyde acetique se polymerise facilement et subit 
des phenomenes d'oxydation avec production de composes indesirables, en 
35 particulier de composes colores. 

II est par consequent necessaire de purifier l'oxyde d'ethylene 

brut. 
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Selon un procEdE connu, l'oxyde d'dthylene brut est done 
liquEfiE par compression puis on le souraet a deux traiteraents diff^rents, 
et plus particuliereraent a une purification, de facon a eliiainer Les 
substances non condensables, et a une rectification de fa^on a s£parer 
5 les substances qui ont un point d'Ebullition supErieur a l'oxyde d'Ethylene. 
Ce proeddrt ne permet pas d'Eliniiner de facon satisf aisante 1'aldEhyde 
acEtique qui est contenu dans l'oxyde d 1 Ethylene brut. 

En fait, tandis qu'il est possible d'eliminer facilement les 
substances non condensables (a l'aide des operations habituelles de puri- 
10 fication) et les traces residuelles de solvant depuration (par rectification), 
1' Elimination de l 1 aldEhyde acEtique par rectification prEsente des 
difficultEs considerables a cause de la proximity de son point d 1 Ebullition 
et de celui de l'oxyde d 'Ethylene. 

En consequence, selon un autre procEdE connu, on envoie 
15 l'oxyde d 1 ethylene brut dans une colonne de f ractionnement , au sonnet de 

laquelle on Eliraine la plus grande partie des substances non condensables, 
tandis que les produits de point d' Ebullition ElevE sont EliminEs au bas 
de la colonne. De plus, une quantitE d'oxyde d'Ethylene contenant une petite 
quantitE d'aldEhyde acEtiqueest EliminEe de la colonne, a un point proche 
20 du sommet, tandis qu'un courant d'oxyde d'Ethylene relativement riche en 
aldEhyde acEtique est EliminE a un point intermEdiaire. 

Lesdits Ecouleraents latEraux sont dEbarrassEs des substances 
rEsiduelles non condensables dans deux colonnes sEparEes . 

Un tel procedE prEsente 1 1 inconvEnient de donner un Ecoulement 
25 d'oxyde d'Ethylene dont la teneur en aldEhyde acEtique le rend inutilisable 
pour la raajoritE des utilisations. 

On connait aussi dans l'art de? t raitements chimiques , conmre 
par exemple I'addition de catalyseurs alcalins, qui conviennent pour 
transformer 1' aldEhyde acEtique, contenu dans l'oxyde d'Ethylene brut, 
30 en composEs de haut point d 'Ebullition. 

De cette fagon, il devient possible de sEparer, par rectification, 
l'oxyde d'Ethylene des produits de conversion de 1 'aldEhyde acEtique. Un 
tel procEdE ne s'avere pas totalement satisf aismt a cause des difficultEs 
qu'il y a pour obtenir une excellente purification, ou mieux, pour obcenir 
35 une conversion ElevEe de 1 1 aldEhyde acEtique (prEsent en tres faibles 
quantitEs dans l'oxyde d'Ethylene) en composEs de point d'Ebullition 
ElevE, par exemple en composEs polymEriques , et a cause de coOt du traitement 
de tout l'oxyde d'Ethylene. 
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II en resulte que 1' oxyde d'ethylene ainsi purifie renferme 
encore des quantites non ndgligeables d ! aldehyde acetique, conmie impuretes. 

Les composes connus, qui sont bases sur 1 1 utilisation de 
tamis moieculaires pour separer 1' aldehyde acetique de 1* oxyde d Ethylene 
5 brut, ne sont pas totalement efficaces a cause de l'isomerie qui existe 
entre la molecule d f oxyde d'ethylene et celle d'aldehyde acetique ; de 
plus, ces composes sont corapliques et lis sont dif ficileoent applicables 
a l'echelle indus trielle. 

La demanderesse a decouvert selon l 1 Invention un procede 
10 simple et bon rnarche pour produire de 1' oxyde d 'ethylene pur a partir 

d'oxyde d'ethylene brut, obtenu par oxydation catalytique de l'ethylene 
sur un catalyseur a base d 1 argent. 

L 1 invention propose done un procede pour purifier l'oxyde 
d'ethylene brut present dans la solution aqueuse dilute resultant de 
15 1 'extraction, avec un solvant aqueux, de l'oxyde d' ethylene provenant du 

courant gazeux obtenu par oxydatlon catalytique de 1' Ethylene, caracterise 
par : 

(a) la desorption dudit oxyde d'ethylene brut dans une colonne 
de desorption munie d'un "dephlegmateur", ce qui permet de condenser dans 

20 ce dernier la vapeur d'eau qui provient, en rafime temps que l'oxyde d'ethylene 
brut desorbe, du soramet de la colonne de desorption ; 

(b) la liquefaction, par compression, dudit oxyde d'ethylene 
brut desorbe que I 1 on envoie ensuite dans une colonne de fractionneraer t 
tnunie d ! un refrigerant a reflux, a un point intermediaire entre le haut 

25 et le bas de la colonne, ladite colonne a fractionnement etant combinee 

a ladite colonne a- desorption, ce qui perraet d'utiliser la vapeur, qui se 
condense dans ledit dephlegmateur, pour chauffer ladite colonne a fraction- 
ner ; on opere a une temperature de 50 a lOO^C (au bas de la colonne), 
a une pression de 4 a 15 atmospheres et a un rapport de reflux de 0,5/1 a 

30 6/1. Le courant gazeux contenant les gaz non condensables est eVacue* au 
sommet dudit refrigerant a reflux, un courant liquide d 1 oxyde d 1 ethylene 
contenant des gaz non condensables absorbes et ne contenant pratiquement 
pas d' aldehyde acetique est r£cup£r£ au bas dudit refrigerant a reflux, 
tandis qu'un courant liquide d 1 oxyde d 1 ethylene, riche en aldehyde acetique, 

35 est evacue au bas de ladite colonne de fractionnement ; 

(c) le traitement dudit courant liquide provenant du bas de 

la colonne a fractionner de (b), de fac,on a transf ortoer au moins 50 % de 
I'aldehyde acetique qu'il contient en produits de haut point d'ebullition ; 
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(d) on envoie ledit courant de liquide traite de (c) dans una 
colonne a distiller inunie d 1 un refrigerant a reflux, situe entre le haut 
et le has de la colonne, ladite colonne de distillation f onctionnant c-r.tre 

2 et 6 atmospheres et a une temperature de 120 a 1S0°C (au has) ; au de 
5 la colonne, on recupere lesdits produits de conversion de 1' aldehyde r.ct-Li.,^- 
et les substances ayant un point d'ebullition plus eieve que l ! oxyde d* Ethylene 
et, au bas du refrigerant a reflux, on recupere un courant liquide contenant 
l'oxyde d'ethylene et l'aldehyde acetique qui n'a pas ete transforme en (c) ; 
ledit courant liquide de (d) est recycle dans la colonne de f ractionnement 
10 de (b), a un point interraediaire entre le haut et le bas de la colonne ; enfin 

(e) on recupere lesdits gaz non condensables absorbers dans ledit 
courant liquide evacue au bas dudit refrigerant a reflux de la colonne 

de f ractionnement de (b) dans une colonne de desorption et on recupere, 
a partir de cette colonne de desorption, de l'oxyde d' ethylene pur qui ne 

15 contient pratiquement pas d'aldehyde acetique. 

Le courant gazeux obtenu par oxydation catalytique de 1' ethylene 
sur un catalyseur a base d f argent, qui contient de 1'oxyde d 1 ethylene, de 
I'oxygene et de rethylene qui n'ont pas reagi, des gaz inertes et diverses 
impuretes, y compris de 1 'aldehyde acetique, est purifie avec un solvant 

20 aqueux pour obtenir une solution aqueuse qui contient generalement entre 1 
et 4 7. en poids d'oxyde d' ethylene. 

Le procede de l 1 invention sera plus completement decrit en se 
referant au dessin qui illustre un appareil pour effectuer une realisation 
selon 1 ' invention. 

25 La solution aqueuse d'oxyde d 1 ethylene est envoyee, par la 

canalisation 21, dans un appareil de desorption 10 qui est constitue d'une 
cclonne chargee. 

Le haut de la colonne 10 est raaintenu a 100°C, sous une pression 
de 1 atmosphere, et un solvant aqueux, pratiquement exempt d'oxyde d' ethylene, 

30 est evacue au bas de la colonne par la canalisation 22. Une partie dudit 

solvant aqueux est recycle dans la colonne 10 3 par la canalisation 24, apres 
Stre passee dans le rechauffeur 11. Ce dernier est chauffe" avec de la vapeur 
envoyee par la canalisation 25, le produit de condensation etar.t -Svacue" par le 
tuyau 26. La fraction restante du solvant, evacuee par le tuyau 22, est 

35 recyclee, par le tuyau 23, vers l f etape d'extraction de l'oxyde d'ethylene 
(non indiquee sur le dessin). 
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L'oxyde d 1 ethylene brut provenant du haut de la colonne de 
desorption 10, en mfime temps que de la vapeur aqueuse, est envoys, & 
travers le tuyau 27 , vers le r£chauffeur 13 de la colonne a fractionner 12. 

La vapeur aqueuse est alors condensee et on la renvoie dans la 
5 colonne 10, tandis qu'un courant gazeux d'oxyde d' Ethylene brut est 6vacu£ 

par le tuyau 29. La combinaison particuliere entre la colonne de desorption 10 
et la colonne a fractionner 12, illustree dans le schema, reflete les 
conditions suivantes : les conditions operatoires sous le rapport de la 
pression dans la colonne de desorption (dgale ou proche de la pression 
10 atmospherique) , et la nature dangereuse du melange gazeux desorbe de la 
solution aqueuse d'oxyde d*ethylune, precaution vis^a-vis des gaz sortant 
du sommet de la colonne 10 et allant vers le rechauffeur d'une colonne 
adjacente, et recyclage du solvant aqueux condense vers la colonne de 
desorption 10. 

15 De plus, la thermo-dggradabilite* de l'oxyde d'ethylene et la 

possibility d'amorcer des reactions de polymerisation explosives de l'oxyde 
d' ethylene ont conduit a 1* adoption du type particulier de rechauffeur 13, 
pour la colonne a fractionner 12 ; on obtient d'iraportants rapports de 
recirculation dans ledit . rSchauf f eur a cause de l'effet de thermosiphon. 

20 Le courant gazeux d'oxyde d'ethylene evacue par le tuyau 29 

est d'abord refroidi dans un echangeur 30 a une temperature de I'ordre de 20°C. 

Le liquide condense, separe dans 1' echangeur 30, est evacue 
par le tuyau 61, melange avec la solution s'ecoulant dans le tuyau 21 et 
on envoie l 1 ensemble dans la colonne 10. 

25 Le courant gazeux d'oxyde d 1 ethylene brut evacue par le tuyau 28 

contient en particulier une quantity d 'aldehyde acetique de l f ordre de 
200 ppra par rapport a 1 ' cxyde d f ethylene, ainsi que des gaz non condensables 
(en particulier de l'azote et du gaz carbonique) et des petites quantity's 
d'eau et d'autres impuretes. 

30 Ledit courant gazeux est liquefie dans un compresseur 31, & une 

pression de I'ordre de 6 atmospheres, et le liquide est envoye, par le 
tuyau 62, dans la colonne a fractionner 12. Cette derniere est une colonne 
charg£e ou, de preference, une colonne a plateaux possedant entre 10 et 
70 plateaux efficaces, le liquide provenant du tuyau 62 etant introduit 

35 k un point entre le 3e et le 15e plateau a partir du bas, selon le nombre 
de plateaux. 
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Le soramet de la colonne 12 est 6quipe* d ' un r£f riger^r.r 14, 
refroidi par de 1'eau amenee par le tuyau 35 et ^vacu^e par le tuyau 36. 

Un courant liquide d'oxyde d ! £thylene recycle, poss£dant une 
teneur en aldehyde acetique de I'ordre de 200 pp" 31 , est ggalement introduit 
dans la colonne 12, par le tuyau 32, a un niveau 6gal, ou pratiquement 
e*gal a celui introduit par le tuyau 62. 

Finaleraent^ un courant de gaz recycle, forme* par des gaz non 
condensables contenant une quantity variable d'oxyde d'£thylene, est 
introduit dans la colonne 12, par le tuyau 33, a un point proche du sommet 
de la colonne. 

Le courant gazeux qui sort du sommet de la colonne 12 est 
amene, par le tuyau 37, dans le refrigerant 14. 

La colonne 12 fonctionne a une pression de 6 atmospheres, 
a une temperature de 70°C (au bas de la colonne) et & un rapport de reflux 
de l'ordre de 3/1. 

L'azote, le gaz carbonique et les autres gaz non condensables 
presents sont evacues de la colonne 12 par le tuyau 38 . Un courant liquide 
d ! oxyde d'^thylene, pratiquement exempt d'ald£hyde acetique (moins de 50 ppm) 
et poss£dant une teneur en gaz non condensables absorbed de l'ordre de 3 7. 
en poids, est evacue par le tuyau 39, recueilli dans le reservoir 40 puis 
recycle* en partie dans la colonne 12, comme reflux, par le tuyau 34, la 
fraction restante 6tant envoy£e par le tuyau 41 dans la colonne 19. 

Un courant liquide d'oxyde d Ethylene, contenant les composes 
a haut point d'^bullition et environ 0,2 °L en poids d 1 aldehyde acetique, 
est e*vacue" par le tuyau 42 , au bas de la colonne 12. 

Pour des raisons d'dconomie, le rapport en poids entre le 
flux d'oxyde d' ethylene, evacue par le tuyau 41, et celui 6vacue par le 
tuyau 42 est g£nera lament maintenu a una valeur V ordre 8/1. L'oxyde 
d 1 Ethylene evacue par le tuyau 42 est traite" dans le rdacteur 15 ou il 
est combing a un flux de liquide, amene* par le tuyau 43, qui contient une 
substance capable de transformer l ? ald£hyde acetique en composes de point 
d'^bullition plus €lev€. 

Dans ce but, on peut utiliser une solution alcaline qui peut 
polym£riser 1 'aldehyde acetique, telle qu'un polyoxyethy leneglycol contenant le 
glycolate alcalin correspondant a l'6tat dissous, ou des alcools primaires 
poss^dant un norabre important d ! atomes de carbone qui contiennent l'alcoolate 
correspondant a l f £tat dissous. La conversion de l'alddhyde acdtique est 
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en general supgrieure a 50 X et inferieure a 90 % et la teneur en aldehyde 
acetique de l'oxyde d'ethylene avacue du reacteur 15 PC n'est de prlf£rence pas 
inferieure a 100 ppra 

La conversion de l 1 aldehyde acetique est de preference 
maintenue a une valeur de l'ordre de 80 %. 

Les produits sortant du reacteur 15 sont envoySs dans la colonne 
a distiller 16, par l 1 intermediate du tuyau 44. 

La colonne 16 est une colonne charg£e ou une colonne a plateaux, 
contenant entre 5 et 20 plateaux, les produits etant introduits a un point 
situfi entre le 2e et le lOe plateau a partir du bas, selon le nombre de 
plateaux. Au sotamet de la colonne 16, il y a un refrigerant 18, refroidi 
par de I'eau envoyee par le tuyau 48 et evacuee par le tuyau 49. Le courant 
gazeux qui sort du soramet de la colonne 16 est envoye dans le refrigerant 18, 
par le tuyau 50. 

La colonne 16 fonctionne dans les conditions suivantes : 
pression (mesuree au bas de la colonne) : 4 atmospheres ; temperature (au 
bas) : environ 160° C et rapport de reflux : environ 1/1. 

Dans ces conditions, un courant contenant les produits de 
conversion de l'aldehyde acetique, de l'eau, dee composes presents dans le 
courant du tuyau 43 et d'autres substances de haut point d'ebullition pouvant 
provenir, par exemple, de la reaction de I'oxyde d r ethylene avec l'eau 
ou avec les glycols ajoutes, est envoye, par le tuyau 45, au bas de la 
colonne 16. 

Ledit courant est partiellement recycle vers la colonne 16, 
par le tuyau 46, par chauffage dans le rechauffeur 17. La fraction restante est 
evacuee par le tuyau 47 . 

L'oxyde d 1 ethylene, contenant l'aldehyde acetique qui n ! a pas 
ete transforme dans le reacteur 15, est envoye au sommet de la colonne 16, 
par le tuyau 51, recueilli dans le reservoir 52 puis partiellement recycle, 
par le tuyau 53, coorae reflux, vers la colonne 16 ; la fraction restante 
est recyc lee dans la colonne 12 au moyen de la pompe 55 et du tuyau 32. 

L'oxyde d'ethylene, provenant de la colonne 12 par le tuyau 41, 
est envoye dans la colonne 19 ou on eiimine les gaz non condensables (la 
colonne fonctionne a une pression de I'ordre de 6 atmospheres, on maintient 
la temperature au bas de la colonne & environ 65° C par chauffage avec de 
la vapeur d'eau provenant du serpentin 20). 
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Ls courant gazeux qui sort du sommec de la colonne 3.9 esc 
recycle dans la colonne 12, a un point voisin do son sornmet, au ntoyen du 
tuyau 33. 

On recupere au soraraet de la colonne 19, par le tuynu 54, 
5 de I'oxyde d 1 ethylene ayant une purete egale ou super ieure a 99,99 3 7. et 
dont la teneur en aldehyde acdtique est egale on, en general, inferieure 
a 50 ppm. 

L'exemple suivant illustre l'invention sans toutefpis en 
limiter la portde. 
10 EXEMPLE 

On envoie dans la colonne de absorption 10, par 1 1 intermSdiaire 
du tuyau 21, une solution aqueuse contenant 2,5 7. en poids d'oxyde d' Ethylene, 
0,11 7. en poids de gaz carbonique et 0,02 % en poids d'azote. La solution 
contient aussi 200 ppm d'aldehyde acetique (par rapport a I'oxyde d'^thylcne 
15 present). 

Un courant pratiquement uniquement constitue d'eau pure est 
extrait du bas de la colonne 10, par le tuyau 23, alors qu'on extrait, par 
le tuyau 29 au sornmet du refrigerant -rgchauf f eur 13, a une pression de 
1,13 kg/ cm 2 et a une temperature de 78°C, un melange gazeux qui a la 
20 composition volumetrique suivante : 40 7o de vapeur d'eau, 2,5 % de gaz 

carbonique, 0,7 7. d'azote, le reste etant constitue d'oxyde d 'Ethylene et 
d 1 impuretes . 

On envoie ce courant gazeux dans le refrigerant final 30 
ou la plus grande partie de la vapeur d'eau se condense. Le condenjaf. est 
25 ^limine par le tuyau 61 et melange avec le courant du tuyau 21, et 1* ensemble 
est finalement envoys dans la colonne 10. Le melange gazeux sort du tuyau 28 
a une pression de 1,1 kg/cm et a une temperature de 15° C. 

Ledit melange gazeux contient 1,6 % en volume de vapeur d'eau, 
4,2 7. en volume de gaz carbonique, 1,2 % en volume d r azote, le rf.ite etant 
30 constitue d'oxyde d'ethylene et d r impuretes . 

2 

On comprirae ce melange, dans le compresseur 31, a 5,6 kg/cm , 
et on V envoie dans la colonne 12, a un niveau correspondant au dixieme 
plateau a partir du bas, la colonne 12 etant munie de plateaux-valves. 

La colonne 12 contient 40 plateaux et un rapport de reflux 
35 de 3/1 est maintenu entre le courant recycle a travers le tuyau 34 et 
celui evacue par le tuyau 41. Au bas de la colonne 12, la pression est 
de 5,7 kg/cm 2 et la temperature de 65°C. A partir du bas de ladite colonne, 
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au niveau du r£chauffeur ; on extrait, par le tuyau 42> un courant d 1 oxyde 
d'ethylene egal a 15 % en polds de l'oxyde d'ethylene introduit par le 
tuyau 62. Ce courant contient pratiquement la totalite* de l'eau presente 
dans 1 T oxyde d T Ethylene incroduit par le tuyau 62 et une grande par tie de 
5 l 1 aldehyde acetique ; plus pr£cis£ment , ce courant contient 4,4 % en poids 
d'eau, 0,11 % en poids d'aldehyde acetique, le reste etant constitue 
d'oxyde d'ethylene. 

Un courant contenant l 1 oxyde d ? Ethylene et les gaz non 
condensables est ex trait du soramet de la colonne, a la hauteur du premier 
10 plateau, et on I 1 envoie, a travers le tuyau 37, au sommet du refrigerant 14. 
Ce refrigerant est refroidi par une circulation d'eau dans des tubes 
echangeurs, l ! eau etant introduite a 25°C par le tuyau 35 et extraite par 
le tuyau 36. 

Un courant gazeux contenant tous les gaz non condensables 
15 contenus dans le flux introduit 28, ainsi qu'un pourcenfcage d 1 oxyde d'ethylene 

dependant de la pression de vapeur de ce dernier a la temperature de travail, 

est evacue du refrigerant, par la canalisation 38, a une pression de 

5,4 kg/cm 2 et a 30°C. 

Ce courant gazeux contient plus precisement 47 5 5 9 L en volume 
20 de gaz carbonique et 13,5 % en volume d ! azote, le reste etant de l 1 oxyde 

d f ethylene. On envoie ce courant dans une colonne d 1 absorption d'eau pour 

recuperer l 1 oxyde d* ethylene. 

Un liquide, constitue pour la plus grande partie d 1 oxyde d 'ethylene 

avec de petitcs quantites de gaz carbonique absorbe et d 1 azote et contenant 
25 des quantites negligeables d'aldehyde acetique, est extrait a 30°C du bas 

du refrigerant 14, par le tuyau 39. Ce liquide est recueilli dans le 

reservoir 40 dont on extrait les deux flux 34 et 41. On envoie le flux 34 

dans la colonne 12 3 au niveau du dernier plateau a partir du bas, tandis 

que le flux 41 est envoye au sommet de la colonne a plateaux 19'. 
30 Ce flux 41 est constitue pour la majeure partie d'oxyde 

d'ethylene, a une quantite egale a 1,1 fois celle de l f oxyde d'ethylene 

envoye par le tuyau 62. 

II contient 2,2 Z en poids de gaz carbonique, 50 ppm d 1 azote 

et 43 ppm d'aldehyde acetique. 
35 La desorption des gaz non condensables (principalement du gaz 

carbonique) contenus dans le flux 41 est effectuee dans la colonne a 

plateaux 19, par chauffage avec de la vapeur qui circule dans le serpentin 20 

au bas de la colonne. 
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La colonr.e 19 possede 12 plateaux, et un couriint gazeux 

contenanc tout le gaz carbonique et l'azote contenu dans le cocrant envoys 

et une quantite d'oxyde d'ethylene £gale a 0,16 fois la quantite d'oxyde 

d'ethylene contenu dans le flux envoye, par le tuyau 62, dans la colonne 10, 

5 est evacue au sommet de la colonne qui est maintenu a une pressicn de 
2 

5,6 kg/cm . 

Du bas de la colonne 19, maintenu a 5,7 kg/ cm et a 63°C, 
on extrait, par le tuyau 54, un flux d'oxyde d*6thylene purifie\ 

Le rapport en poids de ce flux par rapport a l'oxyde d'ethylene 
10 present dans le flux envoye dans la colonne 12, par le tuyau 62, est £gal 
a 94/100. 

Le flux 54 est constitue d'oxyde d'ethylene pratiquement pur, 
la teneur en aldehyde ac£tique etant de 50 ppm. 

Un courant liquide de polyoxyethyleneglycol, de masse moieculaire 
15 300, contenant 4 7. en poids de potassium sous la forme du glycolate corres- 
pondant, eat ajjoute, par le tuyau 43, au flux sortant a 65°C au bas de la 
colonne 12, par le tuyau 42. Le rapport en poids flux 43/flux 42 est de 3/100. 

On envoie le melange ainsi obtenu dans le reacteur adiabatique 15, 
du type "plug-f low 11 , consistant en un serpentin qui assure un temps de 
20 reaction de 10 mn. 

Une fraction de I 1 aldehyde antique se polymerise dans le 
reacteur 15. En particulier, 1< effluent liquide sortant du reacteur 15, 
par le tuyau 14, contient 200 ppm d'aldehyde antique par rapport a 
l'oxyde d'ethylene, le reste de I'aldShyde acetique ayant £t£ transform^ 
25 en polymere de haut point d 1 Ebullition. 

Cet effluent est envoye* au 5e plateau 21 partir du bas de la 
colonne a plateaux 16 qui contient 15 plateaux. 

La totalite de l'eau contenue dans ledit effluent, I' aldehyde 
acetique polymerise produit dans le reacteur 15 ainsi que les constituants 
30 du flux 43, c'est-a-dire les glycolates alcalins dans le polyoxyethylene- 
glycol, sont extraits du bas de la colonne a travers la canalisation 47. 

Au bas de la colonne 16, la pression est de 4 kg/cm et la 

temperature de 160°C. 

Le courant gazeux, provenant du haut de la colonne 16 au 
35 niveau du premier plateau a travers le tuyau 50, est envoye dans le 
rdfrig^rant 18, refroidi par circulation d'eau. 

Du bas du refrigerant 18, on extrait un condensat que l'on 
recueille dans un petit reservoir a reflux 52, maintenu a 3,8 kg/cm et a 
30°C. 
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On extrait de ce reservoir deux flux qui or.t un rapport 
en poids de 1/1. Le premier est renvoye* cotnroe reflux, par le tuyau 53, 
dans la colonne 16, au niveau du dernier plateau a partir du bas, tandis 
que le second est recycle^ par la pompe 55 et le tuyau 32, dans la colonne 12, 
5 au niveau du lOe plateau a partir du bas . Ce dernier flux (tuyau 32) contient 
la totalite* de l ! oxyde d' ethylene provenant de la colonne 12 et evacu6 
par le tuyau 42 et contient 200 ppm d'alddhyde ac^tique (par rapport a 
l'oxyde d Ethylene. 

Bien entendu, diverses modifications peuvent fitre apport£es 
10 par I'honHae de I'art aux dispositifs ou proc£d£s qui viennent d'etre dgcrits 
uniquement a titre d f exemple non limitatifs, sans sortir du cadre de 
1 'invention. 
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REVENDICATIONS 



1. Procede pour purifier l'oxyde d' ethylene brut present 
dans la solution aqueuse dilute resultant de 1 1 extraction, avec un solvant 
aqueux, de l'oxyde d ! Ethylene du courant gazeux obtenu par oxydation cata- 
lytiique de I 1 ethylene, caracterise en ce qu'il comporte les stapes sui- 
vantes : 

a) desorption dudit oxyde d'ethylene brut dans une colonne de desorption 
equipee d'un dSphlegmateur, ce qui permet de condenser dang ce dernier la 
vapeur d'eau qui provient, en merae temps que l f oxyde d ! ethylene brut desorbe, 
du sommet de la colonne de desorption ; 

b) liquefaction, par compression, dudit oxyde d'ethylene brut desorbe 
qu'on envoie dans une colonne a fractionner equipae d 1 un refrig-irant a 
reflux, a un point intermediate entre le haut et le bas de la colonne, 
ladite colonne etant combined avec ladite colonne de desorption ,ce qui 
permet ainsi d'utiliser la vapeur qui se condense dans ledit dephlegmateur 
pour chauffer ladite colonne de fractionnement, qui fonctionne entre 50 

et 100°C (au bas), entre 4 et 15 atmospheres et avec un rapport de reflux 
compris entre 0,5/1 et 6/1; on recupere, au sommet dudit refrigerant a 
reflux, un courant gazeux contenant des gaz non condensables; au bas dudit 
refrigerant a reflux, on recupere un courant liquide d f oxyde d' ethylene 
contenant les gaz non condensables absorbes et pratiquement exempt d' al- 
dehyde acetique et au bas de la colonne a fractionner, on recueille un 
courant liquide d 1 oxyde d* ethylene riche en oxyde d' ethylene ; 

c) traitement dudit courant liquide sortant du bas de la colonne 

de fractionnement de (b) pour transformer au moins 50 % de 1' aldehyde ace- 
tique qu'il contient en produits de haut point d f ebullition ; 

d) ledit courant liquide traite de (c) est amene dans une colonne 
de distillation equipee d'un refrigerant a reflux, a un point intenne- 
diaire entre le sommet et le bas, ladite colonne fonctionnant entre 2 et 6 
atmospheres et entre 120 et 180°C (au bas) ; on recupere, a partir de 
ladite colonne de distillation, lesdits produits de conversion de l 1 al- 
dehyde acetique et les substances ayant un point d'ebullition plus Sieve 
que l'oxyde d 1 ethylene (au bas de la colonne) et un courant liquide con- 
tenant l'oxyde d'ethylene et l'alddhyde acetique qui n'a pas 6t& trans- 
forme en (c) (au bas du refrigerant a reflux), ledit courant liquide de 
(d) etant recycle vers la colonne de fractionnement de (b), a un point 
intermediaire entre le sommet et le bas, 
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enfin (e) Elimination deadits gaz non condensables absorbes dans ledit 
courant liquide sortant du bas du refrigerant a reflux de la coionne a 
fractionner de (b) dans une coionne de desorption et recuperation, a 
partir de cette derniere, d'oxyde d f ethylene pur pratiquement exempt 
5 d 1 aldehyde acetique. 

2. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce 
que ladite coionne de fractionnement de (b) est une coionne possedant 
entre 10 et 70 plateaux, ledit oxyde d 1 ethylene brut etant introduit a 
un point situe entre le 3e et le 15e plateau, a partir du bas, 

10 selon le nombre de plateaux de la coionne de (b). 

3. Procede selon I'une quelconque des revendications 1 ou 2, 
caracterise en ce que la coionne de fractionnement de (b) fonctionne a 

6 atmoBxhereSj k 70°C (au bas de la coionne) et a un rapport de reflux de 
3/1 et en ce qu'on maintient un rapport en poids de 8/1 entre ledit courant 
15 liquide evacue au bas dudit refrigerant a reflux de (b) et entre ledit 
courant liquide provenant du bas de ladite coionne de (b). 

4. Procede selon I'une quelconque des revendications pre- 
cedentes, caracterise en ce qu f entre 50 et 90 X de l'aldehyde acetique 
present dans ledit courant liquide traite en (c) est trans forme en produits 

20 de point d f ebullition eleve. 

5. Procede selon I'une quelconque des revendications pr6- 
cedentes, caracterise en ce que la coionne a distiller de (d) contient 
entre 5 et 20 plateaux, ledit courant liquide traite en (c) etant introduit 
a un point compris entre le 2 e et le 10 e plateau, a partir du bas, selon 

25 le nombre de plateaux de ladite coionne de (d). 

6. Procede selon I'une quelconque des revendications pre- 
cedentes, caracterise en ce que ladite coionne de (d) fonctionne a une 
pression de 4 atmospheres (au bas de la coionne), a une temperature de 
160°C (au bas de la coionne) et a un rapport de reflux de 1/1. 

30 7. Procede selon I'une quelconque des revendications pre- 

cedentes, caracterise en ce que la coionne de (e) fonctionne a une pres- 
sion de 6 atmospheres et a une temperature de 65°C (au bas de la coionne). 



PLANCHE UNIQUE 
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